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^ (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR EPOXIDIERUNG VON OLEFINEN 
(57) Abstract: The invention relates to a method for epoxidizing olefins. 

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Epoxidierung von Olefinen. 
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Verfahren zur Epoxidierunq von Olefmen 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Epoxidierung von Olefinen. 

Die Epoxidierung von Olefinen ist ein in der chemischen Industrie sehr haufig 
durchgefCihrtes Verfahren, dessen grol^e Bedeutung sich auch in zahlreichen 
Veroffentllchungen zu diesem Thema widerspiegelt. 

Die Durchfuhrung von Epoxidierungen im technischen l\/laBstab bringt jedoch 
Sicherheitsprobleme und Gefahren mit sich. Zum einen werden haufig groSere 
Mengen hochgiftige chemische Substanzen eingesetzt, die fUr sich allein 
bereits ein erhebliches Risiko fQr Mensch und Umwelt darstellen und zum 
anderen verlaufen Epoxidierungen haufig sehr starl< exotherm, so daS bei der 
DurchfQhrung dieser Reaktionen im technischen MaSstab eine erhohte 
Explosionsgefahr besteht. Die Erlangung einer behordlichen Genehmigung 
nach dem BimschG fOr das Betreiben von Aniagen zur Epoxidierung im 
technischen MaCstab ist daher mit einem betrachtlichen Aufwand verbunden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein Verfahren zur 
Epoxidierung von Olefinen zur Verfugung zu stellen, das die oben genannten 
Nachteile vermeidet. Dieses Verfahren soli insbesondere in einfacher, 
reproduzierbarer Weise mit erhohter Sicherheit fur Mensch und Umwelt sowie 
mit guten Ausbeuten durchfiihrbar sein und die Reaktionsbedingungen soilen 
sehr gut kontroHierbar sein. 
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Die Ldsung dieser Aufgabe gelingt uberraschenderweise durch das 
effindungsgemSBe Verfahren zur Epoxidierung von Olefinen, bei denen das 
Olefin In flQssiger Oder gelOster Fomn mit wenigstens einem Oxidatlonsmittel in 
flussiger oder gelCster Form in wenigstens einem Mikroreaktor vermischt wird, 
wahrend einer Verweilzeit reaglert und das gebildete Epoxid gegebenenfalls 
aus dem Reaktionsgemisch isoliert wird. 

Vorteilhafte AusfQhrungsformen des erfindungsgemaiJen Verfahrens sind in 
den Unteranspruchen beschrieben. 

ErfindungsgemaS konnen einzelne Olefine oder Gemische aus mindestens 
zwel Olefinen nach dem beanspruchten Verfahren umgesetzt werden. 
Vorzugsweise wird jeweils nur ein Olefin bei dem erfindungsgemaSen 
Verfahren eingesetzt. 

Ein Mikroreaktor im Sinne der Erfindung ist ein Reaktor mit einem Volumen 
:< 1 000 \i\ in dem die Flussigkelten und/oder Losungen wenigstens einmal innig 
vermischt werden. Vorzugsweise betragt das Volumen des Mikroreaktors < 
100 besonders bevorzugt <. 50 pi. 

Der Mikroreaktor wird bevorzugt aus dCinnen, miteinander verbundenen 
Siliziumstrukturen hergestellt. 

Vorzugsweise ist der Mikroreaktor ein miniaturislerter Durchflulireaktor, 
besonders bevorzugt ein statlscher Mikromlscher. Ganz besonders bevorzugt 
Ist der Mikroreaktor ein statlscher Mikromlscher, wie er in der 
Patentanmeidung mit der internationalen VerCffentllchungsnummer WO 
96/30113 beschrieben ist, die hiermit als Referenz eingefCihrt wird und als Tell 
der Offenbarung gilt. Ein solcher Mikroreaktor weist kleine Kanale auf, in 
denen FlOssigkeiten und/oder in Losungen vorliegende, chemische 
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Verblndungen durch die kinetische Energie der stromenden FIQssigKeiten 
und/oder LGsungen miteinander vermlscht werden. 

Die KanSle des Mikroreaktors weisen vorzugsweise einen Durchmesser von 
10 bis 1000 ijm, besonders bevorzugt von 20 bis 800 pm und ganz besonders 
bevorzugt von 30 bis 400 |jm auf. 

Vorzugsweise werden die FlQssigkeiten und/oder Losungen so in den 
Mikroreaktor gepumpt, daS sie diesen mit einer Durcliflufigesciiwindigkeit von 
0,01 |jl/mln bis 100 ml/min, besonders bevorzugt 1 nl/min bis 1 ml/min 
durchstromen. 

Der Mikroreaktor ist erfindungsgemaU vorzugsweise temperierbar. 

ErfindungsgemaS ist der Mikroreaktor vorzugsweise uber einen AuslaB mit 
wenigstens einer Verweilstrecke, vorzugsweise einer Kapiilare, besonders 
bevorzugt einer temperierbaren Kapiilare verbunden. In diese Verweilstrecke 
bzw. Kapiilare werden die FlQssigkeiten und/oder Losungen nach ihrer 
Durchmischung im Mikroreaktor zur Verlangerung ihrer Verweilzeit gefuhrt. 

Die Verweilzeit im Sinne der Erfindung ist die Zeit zwischen der 
Durchmischung der Edukte und der Aufarbeitung der resultierenden 
ReaktionslQsung zur Analyse bzw. Isolierung der (des) gewQnschten 
Produkte(s). 

Die erforderliche Verweilzeit bei dem erfindungsgemSSen Verfahren hangt von 
verschiedenen Parametern ab, wie z.B. der Temperatur Oder der Reaktivitat 
der Edukte. Dem Fachmann ist es moglich, die Verweilzeit an diese Parameter 
anzupassen und so einen optimalen Reaktionsverlauf zu erzielen. 
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Die Verweilzeit der Reaktionslosung in dem zum Einsatz kommenden System 
aus wenigstens einem Mikroreaktor und gegebenenfalls einer Verweilstrecke 
kann durch die Wahl der Durchflufigeschwindigkeit der eingesetzten 
Flussigkeiten und/oder LQsungen eingestellt warden. 

Ebenfails bevorzugt wird das Reaktionsgemisch durch zwei oder mehr in 
Reihe geschaltete Mikroreaktoren gefQIirt. Hierdurci-i wird erreicht, daG auch 
bei erhointer DurchfluRgeschwindigkeit die Verweilzeit verlSngert wird und die 
eingesetzten Komponenten der Epoxidierungsreaktion so umgesetzt werden, 
da& eine optimale Produktausbeute des (der) gewunsciiten Epoxids (Epoxide) 
erreicint wird. 

In einer weiteren bevorzugten AusfOhrungsform wird das Reaktionsgemisch 
durch zwei oder mehr parallel angeordnete Mikroreaktoren geleitet, um den 
Durchsatz zu erhfihen. 

In einer anderen bevorzugten AusfOhrungsform des erfindungsgemalSen 
Verfahrens wird die Zahl und die Anordnung der Kanaie in einem oder 
mehreren Mikroreaktor(en) so variiert, daS die Verweilzeit verlSngert wird, so 
daft auch hier bei erhohter DurchfiuGgeschwindigkeit eine optimale Ausbeute 
an dem (den) gewunschten Epoxid(en) erreicht wird. 

Vorzugsweise betragt die Venweilzeit der Reaktlonsldsung im Mikroreaktor. 
gegebenfalls im Mikroreaktor und der Verweilstrecke < 15 Stunden, 
vorzugsweise <. 3 Stunden, besonders bevorzugt ^ 1 Stunde. 

Das erfindungsgemaiie Verfahren kann in einem sehr breiten 
Temperaturbereich durchgefuhrt werden, der im wesentlichen durch die 
Temperaturbestandigkeit der zum Bau des Mikroreaktors, gegebenenfalls der 
Verweilstrecke, sowie weiterer Bestandteile, wie z.B. AnschlQsse und 
Dichtungen eingesetzten Materialien und durch die physikalischen 



wo 01/83466 PCT/EPOl/03875 

5 

Eigenschaften der eingesetzten L6sungen und/oder FlQsslgkeiten beschrankt 
ist. Vorzugsweise wird das erfindungsgemsiUe Verfahren bei einer Temperatur 
von -100 bis +250 "C, vorzugsweise von -78 bis +150°C, besonders bevorzugt 
von 0 bis +40 "C durchgefuhrt. 

5 

Das erfindungsgemaSe Verfahren kann sowohl kontlnuierlicli als auch 
diskontinuierlich durchgefuhrt werden. Vorzugsweise wird es kontinuierlich 
durchgefQhrt. 

10 Fur die DurchfQhrung des erfindungsgemaUen Verfahrens zur Epoxidierung 
von Olefinen ist es erforderlich, da(3 die Epoxidierungsreaktion mdglichst in 
homogener flQssiger Phase, die keine oder nur sehr kleine Feststoffpartikel 
enthalt, durchgefuhrt wird, da sonst die in den Mikroreaktoren vorhandenen 
Kanale verstopft werden. 

15 

Der Reaktionsverlauf der Epoxidierung bei dem erfindungsgemaUen Verfahren 
kann mit verschiedenen dem Fachmann bekannten analytischen i\/lethoden 
verfolgt und gegebenenfalls geregelt werden. Vorzugsweise wird der 
Reaktionsverlauf chromatographisch, besonders bevorzugt durch 
20 Hochdruckflussigkeitschromatographie verfolgt und gegebenenfalls geregelt. 
Die Kontrolle der Reaktibn ist dabei im Vergleich zu bekannten Verfahren 
deutlich verbessert. 

Nach der Reaktion werden die gebildeten Epoxide gegebenenfalls isoliert. 
25 Vorzugsweise wird (werden) das (die) Epoxid(e) durch Extraktion aus dem 
Reaktionsgemisch isoliert. 



30 
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Als Olefine kSnnen bei dem erfindungsgemaBen Verfahren alle dem 
Fachmann als Substrate von Epoxidierungen bekannten Olefine eingesetzt 
werden. Vorzugsweise werden die Olefine aus allphatischen, aromatischen 
Oder heteroaromatischen Olefmen ausgewahlt. Besonders bevorzugt werden 
5 1-Phenylcyclohexen, Gyclohexen oder Styrol eingesetzt. 

Als aliphatlsches Olefin konnen alle dem Fachmann bekannten allphatischen 
Olefine eingesetzt werden, die sich als Substrat fur Epoxidierungen eignen. 
Dabei sind auch geradkettige, verzweigte und cyclische Olefine umfaSt. 

10 

Als aromatisches Olefine konnen alle dem Fachmann bekannten aromatischen 
Olefine eingesetzt werden, die sich als Substrat fOr Epoxidierungen eignen. Im 
Sinne der Erfindung werden damit Verbindungen und/oder Derivate umfalit, 
die ein monocyclisches und/oder polycyclisches homoaromatisches 
15 GrundgerQst oder eine entsprechende Teilstruktur, z.B. in Form von 
Substituenten, aufweisen. 



Als heteroaromatisches Olefin konnen alle dem Fachmann bekannten 
heteroaromatischen Olefine eingesetzt werden, die sich als Substrat fur 

20 Epoxidierungen eignen und die wenigstens ein Heteroatom enthalten. 
Heteroaromatische Olefine Im Sinne der Erfindung umfassen 
heteroaromatische Verbindungen und/oder deren Derivate, die wenigstens ein 
monocyclisches und/oder polycyclisches heteroaromatisches Grundgerust 
Oder eine entsprechende Teilstruktur, z.B. in Form von Substituenten, 

25 aufweisen. Heteroaromatische Grundgeruste oder Teilstrukturen umfassen 
besonders bevorzugt wenigstens ein Sauerstoff-, Stickstoff- und/oder 
Schwefelatom. 
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Als Oxidationsmittel konnen bei dem erfindungsgem^Ben Verfahren samtliche, 
dem Fachmann bekannten, fur Epoxidierungen geeignete Oxidationsmittel 
Oder eine MIschung aus mindestens zwei dleser Oxidationsmittel eingesetzt 
werden. Vorzugsweise wird jeweils nur ein Oxidationsmittel verwendet. 

5 

In einer weiteren bevorzugten AusfQhrungsform der Erfindung ist das 
Oxidationsmittel wenigstens eine Verbindung ausgew^hlt aus anorganischen 
und organischen Peroxiden, Wasserstoffperoxid, Chromylverbindungen, 
Chromoxiden, Alkalimetallhypochloriten, Erdalkalimetallhypochloriten, N- 
10 Bromsuccinimid, Peroxokomplexen von Obergangsmetallen, Mischungen von 
Peroxoverbindungen mit organischen SSuren und/oder anorganischen Sauren 
und/oder Lewis-SSuren, organischen Persauren, anorganischen Persauren 
Oder Dioxiranen oder einem Gemisch aus wenigstens zwei dieser 
Oxidationsmittel. 

15 

Als anorganisches Peroxid wird bevorzugt ein Ammoniumperoxid, ein 
Alkaiimetallperoxid, besonders bevorzugt Natriumperoxid, ein 
Ammoniumpersulfat, ein Alkalimetallpersulfat, ein Ammoniumperborat, ein 
Alkalimetallperborat, ein Ammoniumpercarbonat, ein Alkalimetallpercarbonat, 
20 ein Erdalkalimetallperoxid, Zinkperoxid oder ein Gemisch aus wenigstens zwei 
dieser Verbindungen eingesetzt. 

Als Peroxokomplex von Obergangsmetallen wird bevorzugt ein Peroxokomplex 
des Eisens, Mangans, Vanadiums, Moiybdans oder ein Gemisch aus 
25 wenigstens zwei dieser Peroxokomplexe eingesetzt. Es ist auch moglich, daS 
ein Peroxokomplex zwei oder mehr, gleiche oder verschiedene Metalle, 
vorzugsweise ausgewShlt aus Eisen, Mangan, Vanadium oder MolybdSn, 
enthalt 
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Bevorzugt wird ais Peroxoverbindung mit anorganischer Saure 
Kaliumperoxodisulfat mit Schwefelsaure und als Peroxoverbindung mit Lewis- 
Saure Wasserstoffperoxid mit Bortrifiuorid eingesetzt. 

5 Als organische Persaure wird bevorzugt Peroxybenzoesaure, m- 
Chlorperoxybenzoesaure, p-Nitroperoxybenzoesaure, Magnesium- 
monoperoxyphthalsaure, Peroxyessigsaure, PeroxymaieinsSure, 
Peroxytrifluoressigsaure, Peroxyplitlialsaure, Peroxylaurinsaure oder ein 
Gemisch aus wenigstens zwei dieser Persauren eingesetzt. 

10 

Bevorzugte Dioxirane sind Dimetliyidioxiran, Methyl(trifluormetliyl)dioxiran 
sowie Gemische aus diesen Dioxiranen. 

Als organisches Peroxid wird vorzugsweise tert.-Butylhydroperoxid, 
15 Cumolhydroperoxid, Menthylhydroperoxid, 1-Metliylcycloliexanliydroperoxid 
Oder ein Gemiscli aus wenigstens zwei dieser organisclien Peroxide 
eingesetzt 

Es ist aucli moglicin, das Olefin mit Hilfe von optiscli aktiven Oxidationsmittein 
20 Oder in Gegenwart von optisch aktiven Verbindungen zu oxidieren, so daU 
optische aktive Epoxide erhalten werden. Bevorzugt wird das Olefin mit tert.- 
Butylhydroperoxid in Gegenwart von cliiralen Reagenzien, vorzugsweise 
Titantetraisopropoxid, (R,R)-Dietliyltartrat und/oder (S,S)-Dletliyltartrat zu 
optiscli aktiven Epoxiden oxidiert. Ebenfalls bevorzugt ist die Oxidation des 
25 Olefins mit dem optisch aktiven (R,R)-trans-1 ,2-Bis[(2-hydroxy-3,5-di-tert.butyl- 
benzyliden)amino]Cyclohexan-mangandichlorid oder (S,S)-trans-1 ,2-Bis[(2- 
hydroxy-3,5-di-tert.butyl-benzyliden)amino]Cyclohexan-mangandichlorid 
(Jacobsen-Katalysator) und Dimethyidioxiran und/oder Natriumhypochlorit. 



30 
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Das molare Verhaitnis von Olefin zu eingesetztem Oxidationsmittel hangt bei 
dem erfindungsgemaSen Verfahren von der Reaktivitat der eingesetzten 
Olefine und der Oxidationsmittel ab. Vorzugsweise werden das 
Oxidationsmittel und das Olefin in einem aquimolaren Verhaltnis venwendet. In 
5 einer anderen bevorzugten AusfQhrungsform wird das Oxidationsmittel in 
einem 2fachen bis 20faGhen molaren OberschuS, besonders bevorzugt in 
einem Sfachen bis 15fachen, ganz besonders bevorzugt in einem 4fachen bis 
lOfachen OberschulS bezogen auf das Olefin verwendet. 

10 Die Selektivitat der Reaktion selbst hangt aulSer von der Konzentration der 
eingesetzten Reagenzien von einer Reihe weiterer Parameter, wie z.B. der 
Temperatur, der Art des verwendeten Olefins oder der Verweilzeit, ab. Dem 
Fachmann ist es moglicli, die verschiedenen Parameter auf die jeweilige 
Epoxidierung so abzustimmen, dal3 das (die) gewunschte(n) Epoxid(e) 

15 erhalten wird (werden). 

FQr das erfindungsgemaSe Verfahren ist es wesentlich, dalS die eingesetzten 
Olefine und Oxidationsmittel entweder selbst flussig sind oder in geloster Form 
vorliegen. Sofern diese nicht schon selbst in flussiger Form voriiegen, mussen 

20 sie daher vor der Durchfuhrung des erfindungsgemaRen Verfahrens in einem 
geeigneten Losungsmittel gelost werden. Als Losungsmittel werden bevorzugt 
halogenierte Losungsmittel, besonders bevorzugt Dichlormethan, Chloroform, 
1 ,2-Dichlorethan oder 1,1, 2,2-Tetrachlorethan, geradkettige, verzweigte oder 
cyclische Paraffine, besonders bevorzugt Pentan, Hexan, Heptan, Octan, 

25 Cyclopentan, Cycloheptan oder Cyclooctan oder geradkettige, verzweigte oder 
cyclische Ether, besonders bevorzugt Diethylether, Methyl-tert.-butylether, 
Tetrahydrofuran oder Dioxan, aromatische Losungsmittel, besonders 
bevorzugt Toluol, Xylole, Ligroin oder Phenylether, N-haltige heterocyclische 
Losungsmittel, besonders bevorzugt Pyridin oder N-Methylpyrrolidon, oder 

30 Gemische aus wenigstens zwei der vorstehend genannten Losungsmittel 
eingesetzt. 
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Bei dem erfindungsgemaSen Verfahren ist die Gefahr fiir Mensch und Umwelt 
durch austretende Chemikalien erhebllch verringert und fOhrt somit zu einer 
erhShten Sicherheit belm Umgang mit Gefahrstoffen. Die Epoxidierung von 
Olefinen nach dem erfindungsgemaSen Verfahren erm6glicht ferner eine 
bessere Kontrolle der Reaktionsbedingungen, wie z.B. Reaktionsdauer und 
Reaktionstemperatur, als dies in den herkOmmlichen Verfahren moglich ist. 
Weiterhin ist bei dem erfindungsgemaSen Verfahren die Gefahr von 
Explosionen bei sehr stark exothermen Epoxidierungen deutlich vermindert. 
Die Temperatur kann in jedem Volumenelement des Systems individuell 
gewShlt und konstant gehalten werden. Der Reaktionsverlauf der Epoxidierung 
ist bei dem erfindungsgemaSen Verfahren sehr schnell und genau regeibar. 
Die Epoxide lassen sich so in sehr guten und reproduzierbaren Ausbeuten 
erhalten. 

Besonders vorteilhaft ist auch, daG. das erfindungsgemaSe Verfahren 
kontinuierlich durchgefuhrt werden kann. Hierdurch ist es im Vergleich zu 
herkemmlichen Verfahren schneller und kostengQnstiger und es ist ohne 
grolien Meli- und Regelungsaufwand mQglich, beliebige Mengen der Epoxide 
herzustellen. 

Im foigenden wird die Erfindung anhand eines Beispieis eriautert. Dieses 
Beispiel dient lediglich der ErlSuterung der Erfindung und schrankt den 
allgemeinen Erfindungsgedanken nicht ein. 
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Beispiei 

Epoxidierunq von 1-Phenv(cvclohexen zu 1.2-EDoxv-1-phenvl-cvclohexan 

Die Epoxidierung von Phenylcyclohexen mit m-Chlorperbenzoesaure erfolgte 
in einem statischen MIkromlscher (Technische Universitat llmenau, Fakuitat 
Maschinenbau, Dr.-lng. Norbert Schwesinger, Postfach 100565, D-98684, 
llmenau) mit einer Baugrolie von 40 mm x 25 mm x 1 mm, der insgesamt 1 1 
Mischstufen mit einem Volumen von jeweils 0,125 |jl aufwies. Der 
Gesamtdruckverlust betrug circa 1000 Pa. 

Der statlsche Mikromischer war Qber einen Auslali und eine Omnifit 
Mitteldruck-HPLC-Verbindungskomponente (Omnifit, GroSbritannien) an eine 
Tefion-Kapillare mit einem Innendurchmesser von 0,49 mm und einer Lange 
von 0,5 m verbunden. Die Reaktion wurde bei 30 °C durchgefuhrt. Der 
statische Mikromischer und die Teflon-Kaplllare wurden dazu in einem 
thermostatisierten DoppelmanteigefaU auf diese Temperatur temperiert. 

Es wurde eine 2 ml Einweginjektionsspritze mit einem Teil einer Losung aus 
150 mg (1 mmol) 1 -Phenylcyclohexen und 5 ml Dichlormethan und eine 
weitere 2 ml Spritze mit einem Teil einer Losung aus 2,15 g (12,5 mmol) in 25 
ml Dichlormethan befQIIt. AnschlieGend wurde der Inhalt beider Spritzen mit 
einer Dosierpumpe (Harvard Apparatus Inc., Pump 22, South Natick, 
Massachussets, USA) in den statischen Mikromischer uberfuhrt. 
Die Versuchsanordnung wurde vor der Durchfiihrung der Reaktion in Bezug 
auf die AbhSngigkeit der Verweilzeit von der Pumpenflulirate kallbriert. Die 
Verweilzeit wurde auf 4, 2, und 1 Minuten eingestellt. Die Reaktionen wurden 
mit Hilfe eines Merck Hitachi LaChrom HPLC-lnstruments und eines Hewlett- 
Packard GC-MS-Systems verfolgt. Fur die drei verschiedenen Verweilzeiten 
wurde jeweils ein quantitativer Umsatz zu dem epoxidierten Produkt 1 ,2- 
Epoxy-1 -phenyl-cyclohexan gefunden. 
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1 . Verfahren zur Epoxidierung von Olefinen, dadurch gekennzelchnet, daS 
wenigstens ein Olefin in flussiger oder geloster Form mit wenigstens einem 
Oxidationsmittel in flQssiger oder geloster Form in wenigstens einem 
Mikroreaktor vermischt wird, wdhrend einer Verweilzeit reagiert und das 
gebildete Epoxid gegebenenfalls aus dem Reaktionsgemisch isoliert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daS der 
Mikroreaktor ein miniaturisierter Durchflulireaktor ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daS der 
Mikroreaktor ein statischer Mikromischer ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dali der Mikroreaktor Qber einen AuslaR mit einer Kapillare, vorzugsweise 
einer temperierbaren Kapillare verbunden ist. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dali das Volumen des Mikroreaktors < 100 jjl, vorzugsweise ^ 50 pi 
betragt. 

6. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
da(i der Mikroreaktor temperierbar ist. 

7. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet. 
dali der Mikroreaktor Kanale mit einem Durchmesser von 10 bis 1000 pm, 
bevorzugt von 20 bis 800 pm, besonders bevorzugt von 30 bis 400 pm 
aufweist. 
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8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
dail das Reaktionsgemisch den Mikroreaktor mit einer 
Durchfluligeschwindigkeit von 0,01 |jl/min bis 100 ml/min, vorzugsweise 
1 |jl/min bis 1 ml/min durchstromt. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
daS die Venweilzeit der eingesetzten Verbindungen im Mikroreaktor, 
gegebenfalls irh Mikroreaktor und der Kapillaren ^15 Stunden, 
vorzugsweise < 3 Stunden, besonders bevorzugt < 1 Stunde betragt. 

10. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
daG es bei einer Temperatur von -100 bis +250 "C, vorzugsweise von -78 
bis +150 °C, besonders bevorzugt von 0 bis +40 °C durchgefOhrt wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, 
dali der Reaktionsverlauf chromatographisch, vorzugsweise durch 
HochdruckflQssigkeitschromatographie verfolgt und gegebenenfalls 
geregelt wird. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, 
dais das gebildete Epoxid durch Extraktion oder Fallung aus dem 
Reaktionsgemisch isoliert wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, 
dali als Oxidationsmittel wenigstens ein Oxidationsmittel ausgewahit aus 
anorganischen und organischen Peroxiden, Wasserstoffperoxid, 
Chromylverbindungen, Chromoxiden, Alkalimetallhypochloriten, 
Erdalkalimetallhypochloriten, N-Bromsuccinimid, Peroxokomplexen von 
Qbergangsmetallen, Mischungen von Peroxoverbindungen mit 
organischen Sauren und/oder anorganischen Sauren und/oder Lewis- 
Sauren, organischen Persauren, anorganischen Persauren oder 
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Dioxiranen oder einem Gemisch aus wenigstens zwei dieser 
Oxidationsmittel eingesetzt wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daU als 

5 anorganisches Peroxid ein Ammoniumperoxid, ein Alkali metallperoxid, 
vorzugsweise Natrlumperoxid, ein Ammoniumpersulfat, ein 
Aikalimetallpersulfat, ein Ammoniumperborat, ein Alkalimetallperborat, ein 
Ammoniumpercarbonat, ein Alkalimetallpercarbonat, ein 
Erdalkalimetallperoxid, Zinkperoxid oder ein Gemisch aus wenigstens zwei 

1 0 dieser Verbindungen eingesetzt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, dalJ als 
Peroxokomplex von Obergangsmetallen ein Peroxokomplex des Eisens, 
Mangans, Vanadiums, Molybdans oder ein Gemisch aus wenigstens zwei 

1 5 dieser Peroxokomplexe eingesetzt wird. 

16. Verfahren nach einem der AnsprOche 13 bis 15, dadurch gekennzeichnet, 
daS als Peroxoverbindung mit anorganischer Saure Kaliumperoxodisulfat 
mit Schwefelsaure und als Peroxoverbindung mit Lewis-SSure 

20 Wasserstoffperoxid mit Bortrifluorid eingesetzt wird. 

17. Verfahren nach einem der AnsprQche 13 bis 16, dadurch gekennzeichnet, 
dalJ als organische Persaure Peroxybenzoesaure, m- 
Chlprperoxybenzoesaure, p-Nitroperoxybenzoesaure, Magnesium- 

25 monoperoxyphthalsaure, Peroxyessigsaure, Peroxymaleinsaure, 

Peroxytrifluoressigsaure, Peroxyphthalsaure, Peroxylaurinsaure oder ein 
Gemisch aus wenigstens zwei dieser Persauren eingesetzt wird. 



30 
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18. Verfahren nach einem der Anspruche 13 bis 17, dadurch gekennzeichnet, 
dali als Dioxiran Dimethyldloxiran, Methyl (trifluormethyl)dloxiran Oder ein 
Gemisch aus diesen Dioxiranen eingesetzt wird. 

5 19. Verfahren nach einem der Anspruche 13 bis 18, dadurch gekennzeichnet, 
daS als organisches Peroxid tert.-Butylhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, 
Menthylhydroperoxid, 1-Methylcyclohexanhydroperoxld Oder ein Gemisch 
aus wenigstens zwei dieser Verbindungen eingesetzt wird. 



10 20. Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, dali tert.- 
Butylhydroperoxid in Gegenwart von chiralen Reagenzien, vorzugsweise 
Titantetraisopropoxld, (R,R)-Diethyltartrat Oder (S,S)-Diethyltartrat 
eingesetzt wird. 



15 21 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, 
da(i als Olefin ein aliphatisches, cycloaliphatisches, aromatisches oder 
heteroaromatisches Olefin, vorzugsweise 1-Phenylcyclohexen, Cyclohexen 
und/oder Styrol eingesetzt wird. 



20 22. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 21 , dadurch gekennzeichnet, 
dais das molare Verhaltnis von Olefin zu Oxidationsmittel aquimolar ist, 
Oder dad das Oxidationsmittel in einem 2fachen bis 20fachen molaren 
Oberschuli, vorzugsweise in einem Sfachen bis ISfachen und besonders 
bevorzugt in einem 4fachen bis lOfachen OberschulS bezogen auf das 

25 Olefin eingesetzt wird. 
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